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Kompleks železovega(III) klorida s piridin-2-onom  
Povzetek 
Po reakciji med FeCl3·6H2O in pridin-2-onom v etanolu pri sobni temperaturi nastane 
suspenzija, ki smo jo filtrirali. Iz filtrata kristalizira spojina [Fe(C5H5NO)6]·[FeCl4]2·Cl. 
Enaka je tudi struktura nastale oborine. Sestavo in strukturo smo potrdili s CHN analizo, 
infrardečo spektroskopijo, rentgensko praškovno in rentgensko strukturno analizo. 
Ključne besede: železov(III) klorid, piridin-2-on, kristalizacija, kompleks. 
 
Complex of iron(III) chloride with pyridin-2-one 
Abstract 
A reaction of FeCl3·6H2O and the pyridin-2-one in ethanol at room temperature resulted 
in a suspension, which was filtered. From the filtrate crystallized the compound 
[Fe(C5H5NO)6]·[FeCl4]2·Cl. The content and structure of the crystals and precipitate 
were confirmed by CHN analysis, infrared spectroscopy, X-ray powder analysis and 
single crystal X-ray analysis. 
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1.1 Koordinacijske spojine 
 
Koordinacijske spojine so spojine, pri kateri so na centralni atom ali ion vezani ligandi. 
Ligandi so lahko molekule ali negativno nabiti ioni. Ligand donira centralnemu ionu ali 
atomu en ali več elektronskih parov, ki so na donorskih atomih. Enovezni ligandi imajo 
en donorski atom, to so lahko enostavni ioni, na primer vodikovi, kloridni, bromidni ali 
večatomni ioni (cianid, nitrit) ali molekule (amonijak, piridin, voda). Mnogi ligandi 
imajo dva donorska atoma in lahko donirajo dva elektronska para, imenujemo jih 
dvovezni ligandi, na primer etilendiamin. Vežejo se kelatno, če se oba donorska atoma 
koordinirata na isti centralni ion ali atom. Znani so tudi večvezni ligandi (trovezni, 
štirivezni, šestvezni ligandi), na primer etilendiamintetraacetat. Ligandi lahko 
povezujejo dva ali več centralnih atomov ali ionov; nekateri enovezni in večvezni 
ligandi lahko uporabijo po dva elektronska para. Takšne ligande imenujemo mostovni 
ligandi, koordinacijske spojine, ki imajo po dva ali več centralnih ionov, imenujemo 
dvojedrne oziroma večjedrne. Znane so koordinacijske spojine z najrazličnejšimi 
koordinacijskimi števili, od dva do devet, redkejša so večja koordinacijska števila. 
Najpogostejši koordinacijski števili sta štiri in šest. Pri spojinah s koordinacijskim 
številom štiri sta možni dve geometrijski razporeditvi ligandov okoli centralnega iona, 
in sicer tetraedrična in kvadratno planarna. Pri koordinacijskem številu šest je oktaeder 




Železo spada v osmo skupino periodnega sistema. Za aluminijem je najbolj pogosta 
kovina v človeku dostopnem delu Zemlje. V zemeljski skorji je 3,4 % železa. 
Najpomembnejše železove rude vsebujejo minerale hematit (Fe2O3), magnetit (Fe3O4) 
in siderit (FeCO3). Od železovih mineralov je zelo razširjen tudi pirit (FeS2). Kemizem 
pridobivanja železa iz oksidnih rud je razmeroma enostaven, železove okside 
reduciramo v plavžu z ogljikom oziroma ogljikovim oksidom do elementarnega železa. 
V laboratorijskem merilu pripravimo čisto železo z redukcijo oksidov z vodikom ali pa 
s katodno redukcijo raztopin železovih spojin. Železo je ključni element v mnogih 
bioloških procesih [1]. 
Železo je nenadomestljivo pri masovni proizvodnji kopenskih vozil, gradbenih in 
poljedelskih strojev, plovil in v gradbeništvu. Je temeljna komponenta pri pripravi 
različnih običajnih in nerjavnih jekel. Če je železo izpostavljeno zračni vlagi, se na 
zraku oksidira v nedefinirane produkte rjavordeče barve, ki jih poenostavljeno zapišemo 
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Fe2O3·xH2O, in so vsem dobro poznani pod imenom rja. Železo s halogeni reagira v 
temperaturnem območju med 200 in 300°C. Pri reakciji z ogljikom nastanejo karbidi 
[2]. 
Železo se raztaplja v kislinah. Če so le-te oksidanti, nastanejo železove(III) spojine, če 
pa niso oksidanti, pa železove (II) spojine. Znani so železovi oksidi FeO, Fe2O3 in 
Fe3O4. 
Znani so vsi železovi(II) halogenidi in železovi(III) halogenidi, razen železovega(III) 
jodida. Nastanejo pri reakcijah med železom in halogeni ali vodikovimi halogenidi. Iz 
vodnih raztopin izkristalizirajo halogenidi kot koordinacijske spojine, na primer 
[FeCl2(OH2)4]·2H2O in [FeCl2(OH2)4]Cl·2H2O. 
Večina železovih(III) koordinacijskih spojin ima oktaedrično koordinacijo. Spojine z 
dušikovimi ligandi so neobstojne. Obstojni koordinacijski ioni so znani le z večveznimi 
dušikovimi ligandi. Prav tako so obstojne koordinacijske spojine s kisikovimi ligandi. 
Ion Fe3+ veže halogenidne in psevdohalogenidne ione.  
Komercialno dostopne spojine Fe(III) so običajno hidrati, ki kristalizirajo iz vodnih 
raztopin po raztapljanju Fe2O3·xH2O v kislinah. Ti so na primer Fe(ClO3)3·6H2O, 
Fe(NO3)3·6H2O in FeCl3·6H2O. V kloratu in nitratu je na centralni Fe
3+ ion vezanih šest 
molekul vode, v kloridu pa štiri molekule vode in dva kloridna iona v trans položaju. 





Piridin-2-on in njegovi derivati predstavljajo velik del heterocikličnih spojin, ki so 
pomembni kot ligandi v koordinacijski kemiji.  
 
Slika 1: Strukturna formula piridin-2-ona. 
 
So šibke baze in tvorijo resonančna in tavtomerna ravnotežja med laktamom (piridin-2-
on) in laktimom (2-hidroksipiridin) (slika 2). To omogoča različno koordinacijo prek 
dušikovega in/ali kisikovega atoma. V večini topil v ravnotežju prevladuje laktamska 




Slika 2: Tavtomerno ravnotežje med laktamom (a, piridin-2-on, in b) in laktimom (c, 2-
hidroksipiridin) [3]. 
 
Proste molekule piridin-2-ona kristalizirajo v parih kot dimeri povezani preko dveh 
vodikovih vezi, podobno kot karboksilne kisline. Tako kot pri deprotonaciji karboksilne 
kisline nastane karboksilatni anion, ki je mostovni ligand, tudi nastanek piridin-2-
olatnega aniona omogoča N-C-O mostovni način vezave (slika 3). 
 
 
Slika 3: Primerjava med piridin-2-onom, karboksilno skupino in njunima anionoma. 
Proste nevtralne molekule tvorijo dimerne strukture, medtem ko deprotonirani obliki 
omogočata povezave (N-C-O, O-C-O) z delokaliziranimi dvojnimi in enojnimi vezmi 
[3]. 
 
V literaturi je bilo z ligandom 2-hidroksipiridinom strukturno opisanih enajst različnih 
koordinacijskih spojin. 2-hidroksipiridin se prek N-donorskega atoma veže na prehodne 
kovine: iridij, platino, rutenij ali kobalt [4]. Koordinacijsko sfero kovin dopolnjujejo 
različni organski ligandi, kloridni ioni ali CO.  
Z ligandom piridin-2-onom je sintetiziranih petinštirideset različnih koordinacijskih 
spojin. Prek kisikovega atoma je piridin-2-on vezan na ione: vanadija, mangana, 
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rutenija, bakra, molibdena, železa, kobalta, cinka, srebra, rodija in lantana. Poleg 
liganda piridin-2-ona so v spojinah vezani tudi organski ligandi [5]. 
V treh trojedrnih kompleksih sta na dva železova iona terminalno vezani dve molekuli 
piridin-2-ona prek kisikovega atoma [6, 7] (slika 4). Po dva železova iona povezujejo 
pari mostovno vezanih acetatnih ionov, na vse tri železove atome pa je mostovno vezan 
oksidni ion. Vsi železovi ioni so koordinirani oktaedrično. V kompleksu je namesto 
molekul piridin-2-ona na Fe1 vezana voda ali metanol. Zanimivo je, da je izmenjava 
vode in metanola reverzibilna pri sobnih pogojih, pri tem iz monokristalov ene spojine 
dobimo monokristale druge spojine. 
 





2 Namen dela 
 
Namen diplomskega dela je bila sinteza novih kompleksov železovega(III) klorida s 
piridin-2-onom.  
Zanimalo nas je, če lahko izoliramo nove komplekse na zraku pri sobni temperaturi. 
Ugotoviti smo želeli, kako na potek sinteze vpliva izbira topila. 
Nastale produkte smo identificirali s CHN analizo, IR spektroskopijo, rentgensko 







3 Eksperimentalni del 
 
3.1 Metode za karakterizacijo produktov 
 
3.1.1 Infrardeča spektroskopija 
 
Infrardeča spektroskopija je tehnika, s katero opazujemo absorpcijo svetlobe v snovi 
(absorbanco ali transmitanco) v odvisnosti od valovne dolžine svetlobe. Da molekula 
preide v vzbujeno stanje, je potrebna točno določena energija. To dosežemo z IR 
svetlobo, ki jo molekule absorbirajo. V IR so aktivna tista osnovna nihanja, pri katerih 
nihanje spreminja dipolni moment molekule. Dobimo različne oblike IR spektrov, ozke 
absorpcije imajo plini, široke pa tekočine in trdne snovi [8]. 
IR spektre izhodnih spojin in produktov sem posnela, da sem preverila ali so reakcije 
potekle. Posnela sem jih na Perkin-Elmer FT-IR 1720X z ATR tehniko v območju od 
600 do 4000 cm-1.  
 
3.1.2 Rentgenska praškovna analiza 
 
Rentgenska praškovna analiza je tehnika, ki se uporablja za karakterizacijo 
kristaliničnih snovi. Valovne dolžine rentgenske svetlobe in razdalje med atomi v 
kristalih so podobne, zato se rentgenski žarki ob prehodu skozi kristale uklanjajo. Uklon 
nastane vsakič, ko kot ϴ, za nek set vzporednih ravnin na razdalji d izpolni Braggov 
zakon. Pri rentgenski praškovni analizi uporabljamo rentgensko svetlobo z določeno 
valovno dolžino. Rentgenski praškovni posnetek lahko večinoma uporabimo le za 
identifikacijo spojine, ker je značilen za posamezno spojino, določitev kristalne 
strukture pa je zapletena in možna le v nekaterih primerih. [8].  
Meritve za rentgensko praškovno analizo so bile opravljene na Kemijskem inštitutu v 
Ljubljani na difraktometru PANalytical X'Pert PRO MPD (Cu Kα-λ = 1,54059 Å).  
 
3.1.3 Rentgenska strukturna analiza 
 
S to metodo določamo strukturo predvsem anorganskih spojin, pa tudi majhnih 
organskih molekul in bioloških molekul s pomočjo sipanja rentgenske svetlobe na 
posameznih atomih. Z določitvijo kristalne strukture lahko razumemo razporeditev 
atomov v tridimenzionalnem prostoru in dobimo kristalografske podatke katerekoli 
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kristalne snovi, kot so dimenzije enote celice, dolžine vezi, vezi med koti, način 
pakiranja v kristalu in drugi strukturni podatki [9]. 
Rentgensko strukturno analizo je opravila doc. dr. Saša Petriček na Katedri za 
anorgansko kemijo, FKKT, Ljubljana. Meritve so potekale na difraktometru Agilent 
Supernova s CCD detektorjem pri temperaturi 150 K z monokromatsko svetlobo Mo Kα 
(λ = 0,71073 Å). 
 
3.1.4 CHN analiza 
 
Pri CHN elementarni analizi se vzorce razgradi na pline (CO2, H2O in N2), ki jih 
vodimo skozi kolono. Glede na nastalo količino plinov, se določi delež ogljika, vodika 
in dušika v trdnih produktih. 
Analizo so izvedli na Katedri za organsko kemijo na Fakulteti za kemijo in kemijsko 
tehnologijo univerze v Ljubljani, na Perkin-Elmer 2400 CHN mikroanalizatorju. 
Vzorce, ki sem jih poslala na CHN analizo, sem predhodno strla v terilnici.  
 
3.1.5 Termična analiza 
 
Pri termični analizi merimo spreminjanje mase ali temperature snovi v odvisnosti od 
temperature v peči. Rezultat analize je termogram, njegova oblika pa je odvisna od 
vzorca in eksperimentalnih pogojev, zato poleg termograma vedno podamo hitrost 
segrevanja, maso vzorca, velikost delcev, atmosfero v peči ter obliko in material lončka, 
v katerem segrevamo vzorec. 
Izvedli smo termogravimetrično analizo (TG), pri kateri merimo spreminjanje mase 
snovi s spreminjanjem temperature ter diferenčno dinamično kalorimetrijo (DSC), ki 
nam je pokazala ali so procesi, ki potekajo v vzorcu med meritvijo endotermni ali 
eksotermni [8]. 
Analizo smo opravili na aparaturi Mettler Toledo TGA/SDTA 851e v lončku iz platine. 
Temperaturno območje je bilo od 25°C do 800°C, hitrost segrevanja je bila 10 K/min, 







Kristalizacija je proces tvorbe trdnega materiala iz raztopine ali taline, kjer imajo nastali 
trdni produkti kristalno zgradbo. Lastnosti nastalega kristala so odvisne od temperature, 
zračnega tlaka in časa izparevanja topila. Kristalizacija poteka v dveh korakih. Prvi je 
nukleacija, to je pojav kristalne faze iz podhlajene tekočine ali prenasičenega topila, 
drugi korak pa je rast kristalov. 
S postopkom kristalizacije lahko odstranimo primesi in izoliramo na čisto snov. 
Nečistoče lahko ostanejo v raztopini, kristalizirajo ločeno ali pa se vključijo v kristale 
[10]. 
Kristalizacijo smo izvajali v digestoriju. Raztopino smo nalili v fiolo ter jo pokrili s 
parafilmom, katerega smo prej preluknjali. S tem smo omogočili, da je počasi 
izhlapevalo topilo.  
Če je snov, ki kristalizira, občutljiva na vlago, kristalizacijo izvajamo v zaprtem 
sistemu, ki ga sestavino iz dveh Schlenkovih bučk. Bučki sta povezanih med seboj s 
stekleno cevko. V eno bučko dodamo bistro raztopino in v sistemu znižamo tlak na liniji 
za delo v inertni atmosferi. Prazno bučko ovijemo v vlažen papir. Zaradi izhlapevanja 
vode iz papirja je temperatura v tej bučki nižja, v njej je nižji tudi tlak. Topilo v bučki z 
raztopino zato začne prehajati v bučko, ki je bila na začetku prazna. Koncentracija 
topljenca se v raztopini povečuje, zato se začenjajo izločati kristali [11]. 
 
3.3 Kemikalije  
 
Preglednica 1: Kemikalije, ki sem jih uporabila pri diplomskem delu 
Ime Formula Vsebnost [%] M [g/mol] Proizvajalec 
Železov(III) klorid 
heksahidrat 
FeCl3·6H2O Ni podatka 270,3 J. T. Baker 





Preglednica 2: Topila, ki sem jih uporabila pri diplomskem delu 










Etanol C2H5OH 99,8 46,07 78 0,79 Sigma-
Aldrich 
Acetonitril C2H3N 99,9 41,05 82 0,786 Sigma-
Aldrich 
Aceton C3H6O 99,5 58,08 56 0,79 Sigma-
Aldrich 
Metanol CH3OH 99,8 32,04 64,7 0,792 Sigma-
Aldrich 
Diklorometan CH2Cl2 99,8 84,93 39,6 1,33 Sigma-
Aldrich 
 
3.4 Sinteze  
 
Vse sinteze sem izvedla tako, da sem v Schlenkovo bučko z magnetnim telescem 
zatehtala železov(III) klorid heksahidrat in piridin-2-on v izbranem množinskem 
razmerju in dodala približno 20 ml topila (preglednica 3). Nastala je suspenzija, ki se je 
v zaprti bučki mešala na magnetnem mešalu pri sobni temperaturi. Po končani sintezi 
sem oborino odfiltrirala, filtrat pa dala na kristalizacijo v odprto čašo ali v fiolo pokrito 
s parafilmom, ki je imel luknjice. 
Za vse praškaste produkte sem posnela IR spektre in vzorce poslala na CHN analizo.  
 












A 1:4 C2H5OH 0,303 0,424 5 24 
B 1:4 C2H5OH 0,301 0,424 2 24 
C 1:3 C2H5OH 0,598 0,627 2 24 
D 1:6 CH3CN 0,319 0,635 5 24 
E 1:4 CH3CN 0,309 0,426 7 24 





Primerjala sem topnost železovega(III) klorida heksahidrata v različnih topilih in izbrala 
za eksperimentalni del tisto topilo, v katerih je bila topnost dobra (preglednica 4). 
Enakim količinam FeCl3·6H2O sem dodala enake prostornine različnih topil in 
opazovala ali se ves topljenec raztopi. 
Preglednica 4: Topnost železovega(III) klorida heksahidrata v različnih topilih 
Topilo Acetonitril Etanol Metanol Aceton Diklorometan 
 DA DA DA DA NE 
 
3.4.1 Sinteza A 
 
Po reakciji med FeCl3·6H2O in piridin-2-onom v množinskem razmerju 1:4 v etanolu je 
po petih dneh mešanja pri sobni temperaturi nastala oranžna suspenzija, ki sem jo 
prefiltrirala na zraku. Filter papir z oborino sem prenesla na petrijevko ter dala v 
eksikator, filtrat pa sem pustila v odprti čaši in v delno zaprti fioli v digestoriju, da je 
topilo počasi izhlapevalo. V obeh primerih je nastalo olje. Posnela sem IR spekter 
praškastega produkta, na Katedri za organsko kemijo pa so opravili CHN analizo. 
Praškast produkt sem poskusila prekristalizirati iz tetrahidrofurana, acetonitrila in 
acetona. V vseh treh topilih je bil praškast produkt dobro topen, iz nastalih kristalov v 
fiolah pa sem posnela IR spektre. 
 
3.4.2 Sinteza B 
 
Sinteza B je identična sintezi A, le da je tukaj mešanje na magnetnem mešalu potekalo 
le dva dni. V filtratu v digestorij so po enem dnevu nastali kristali s strukturo 
[Fe(C5H5NO)6][FeCl4]Cl2, ki smo jo določili z rentgensko strukturno analizo. Po nekaj 
dneh je ostalo v čaši le olje, zato sklepamo, da kristali v raztopini na zraku razpadejo. 
Praškast produkt sem poskusila prekristalizirati iz acetona in etanola. Praškast produkt 
se je v obeh topilih dobro raztopil. Kristali so nastali v fioli, v kateri je potekala 
prekristalizacija iz etanola, za kristale sem posnela IR spekter.  
 
3.4.3 Sinteza C 
 
Po reakciji med FeCl3·6H2O in piridin-2-onom v množinskem razmerju 1:3 v etanolu je 
po dveh dneh nastala oranžna suspenzija, ki sem jo prefiltrirala na zraku. Oborino sem 
dala v eksikator, nato pa na CHN, termično in rentgensko praškovno analizo. Zaradi 
izhlapevanja topila so se iz filtrata po enem dnevu začeli izločati kristali, za katere sem 
posnela IR spekter.  
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3.4.4 Ostale sinteze 
 
Sinteze D, E in F so potekale v različnih razmerjih v acetonitrilu in metanolu pri sobni 
temperaturi. V vseh treh primerih so po mešanju v bučkah nastale bistre raztopine, ki 
sem jih dala na kristalizacijo. Med izhlapevanjem topila so v fiolah nastale oljne 




4 Rezultati in diskusija 
 
4.1 Rezultati reakcij FeCl3·6H2O s piridin-2-onom 
 
V reakcijah A, B in C, med železovim(III) kloridom heksahidratom in pridin-2-onom v 
etanolu v različnih razmerjih, so nastale suspenzije, iz filtratov teh suspenzij smo po 
krajšem času izolirali kristali spojine [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl, ki pa so v raztopini na 
zraku hitro razpadli, preostala je oljnata snov. 
Zgradbo kristalov smo potrdili z rentgensko strukturno analizo. Z IR spektroskopijo in 
CHN analizo smo potrdili, da je sestava oborine, ki se je posušila v eksikatorju, enaka 
zgradbi kristalov. Kristale [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl smo dobili tudi s prekristalizacijo 
oborine iz etanola, acetonitrila ali tetrahidrofurana.  
V reakcijah med železovim(III) kloridom heksahidratom in piridin-2-onom v 
acetonitrilu ali metanolu so nastale raztopine. Med odhlapevanjem topila iz raztopine 
smo dobili le oljnate tekočinein ne kristalične snovi.  
 
4.1.1 CHN analiza 
 
Glede na rezultate CHN analize vidimo, da oborine iz sintez A, B in C sestavlja spojina 
[Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl (preglednica 5).  
Masni deleži ogljika, vodika in dušika v oborinah se zelo dobro ujemajo z masnimi 
deleži, ki sem jih izračunala za spojino [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl. 
 
Preglednica 5: Primerjava rezultatov CHN analiz oborin iz sintez A, B in C z deleži 
ogljika, vodika in kisika v spojini [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl 
Oborina iz sinteze C [%] H [%] N [%] 
A 34,65 2,54 7,98 
B 34,14 2,48 7,88 
C 35,23 2,82 8,15 





4.1.2 Infrardeča spektrometrija  
 
Posnela sem IR spektre oborin, ki sem jih dobila v sintezah A, B in C ter IR spektre 
kristalov, ki sem jih dobila pri kristalizaciji filtrata iz sintez B in C ali po 
prekristalizaciji oborine A v tetrahidrofuranu in acetonitrilu. Primerjala sem jih z 
izhodnima spojinama železovim(III) kloridom heksahidratom (slika 5) in piridin-2-
onom (slika 6). 
IR spektri oborin A, B, C in kristalov, ki so zrasli iz filtrata suspenzije B in C so enaki 
(slika 7), zato je prikazan le spekter oborine A. Značilna nihanja piridin-2-ona (slika 6) 
so v spektrih kompleksov (slika 7) premaknjeni zaradi vezave molekule na železov(III) 
ion.  
Zelo podoben je tudi spekter kristalov, ki smo jih izolirali po prekristalizaciji oborine iz 
sinteze A iz tetrahidrofurana (slika 8). Značilna nihanja piridin-2-ona so pri enakih 
valovnih številih kot v kompleksu [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl (slika 7), opazimo pa še 





Slika 5: IR spekter izhodne spojine, železovega(III) klorida heksahidrata. 
 
 
Slika 6: IR spekter izhodne spojine, piridin-2-ona. 
Date: 17. april 2019





























Date: 17. april 2019










































Slika 7: IR spekter oborin iz sintez A, B in C. 
 
 
Slika 8: IR spekter kristalov nastalih med prekristalizacijo oborine iz sinteze A v 
tetrahidrofuranu.  
Date: 17. april 2019
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4.1.3 Rentgenska praškovna analiza  
  
Na rentgensko praškovno analizo sem poslala oborino dobljeno v sintezi C. Na 
difraktogramu, ki je bil posnet, ni uklonov piridin-2-ona ali FeCl3·6H2O, kar potrjuje, 
da sta oba reaktanta v celoti reagirala (sliki 9, 10). 
 
2ϴ 
Slika 9: Primerjava difraktograma oborine dobljene v sintezi C (rdeči difraktogram) in 




Slika 10: Primerjava difraktograma oborine dobljene v sintezi C (rdeči difraktogram) in 


















4.1.4 Rentgenska strukturna analiza 
 
Iz sintez A, B in C smo dobili kristale spojine [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl. Struktura 
koordinacijskega kationa je prikazana na sliki 11. Koordinacijski polieder je oktaeder. 








V preglednicah 6 do 8 so kristalografski podatki za spojino [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl.  
Preglednica 6: Kristalografski podatki za spojino [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl 
Empirična formula C30H30Cl9Fe3N6O6 
Molska masa [g/mol] 1057,20 
Kristalni sistem Monoklinski  
Prostorska skupina C2/c (št. 15) 
Velikost osnovne celice 
[Å] 
a = 17,6729(10) 
b = 11,3923(6) 
c = 21,3876(8) 
Koti osnovne celice [°] α = 90 
β = 93,653(4) 
γ = 90 




Gostota [g/cm3] 1,634 
 
Preglednica 7: Izbrane dolžine vezi v spojini [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl 
Vez med atomoma 
 









Iz preglednice 7 ugotovimo, da so dolžine vezi med centralnim železovim ionom in 





Preglednica 8: Velikost kotov med atomi v spojini [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl 














Koti med atomi kažejo na rahlo popačena koordinacijska poliedra, oktaeder v kationu in 
tetraeder v anionu. Koti v kationu [Fe(C5H5NO)6]
3+ se malo razlikujejo od kota v 
pravilnem oktaedru, in koti v anionu [FeCl4]





Razporeditev koordinacijskih kationov in anionov v osnovni celici spojine 
[Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl prikazuje slika 12. V osnovni celici so štirje kompleksni 
kationi, [Fe(C5H5NO)6]
3+, osem tetrakloridoferatnih(III) anionov in štirje kloridni ioni. 
 
Slika 12: Razporeditev kationov in anionov v osnovni celici spojine 
[Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl. 
Dva para ligandov koordiniranih na železov(III) ion v kationu povezujeta 
intramolekularni vodikovi vezi (slika 13, preglednica 9). Donor vodikove vezi je N-H 





Slika 13: Molekule piridin-2-ona koordinirane na železov(III) ion povezujejo 
intramolekularne vodikove vezi N1H1…O2. 
Intermolekularne vodikove vezi (slika 14, preglednica 9) N2H2…Cl5 in N3H3…Cl5 
povezujejo katione prek kloridnih anionov v verige, ki so vzporedne s stranico c. 
 
Slika 14: Intermolekularne vodikove vezi N2H2…Cl5 in N3H3…Cl5 povezujejo 
katione [Fe(C5H5NO)6]
3+ in kloridne ione. 
 















Kot med vezmi 
[°] 
N1―H1···O2 0,8600 2,1200 2,866(6) 146,00 
N2―H2···Cl5 0,8600 2,2800 3,131(5) 170,00 





4.1.5 Termična analiza 
 
Na termično analizo sem poslala oborino dobljeno v sintezi C. Analize so potekale v 
argonu in v zraku. Termogram oborine, ki sem jo dobila v sintezi C, posnet v argonu je 
na sliki 15, v zraku pa na sliki 16. Glede na CHN analizo in rentgensko strukturno 
analizo sklepamo, da oborino sestavlja [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl.  
Razpad v argonu poteka v treh stopnjah, spojina je obstojna do temperature 135°C. V 
prvi stopnji se v temperaturnem območju od 135°C do 355°C masa zmanjša za 48,7%, v 
drugi stopnji med 355°C in 518°C za 14,9% in v zadnji stopnji, ki se zaključi pri 800°C, 
še za 16,8%. Celotno zmanjšanje mase je 80,4%. Domnevamo, da je končni produkt 
razpada spojine [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl v argonu FeO. Teoretično zmanjšanje mase 
med razpadom [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl v FeO bi bilo 79,6%. Vsi procesi med 
razpadom spojine v argonu so endotermni. 
 










































V zraku je spojina obstojna do temperature 115°C. Razpad v zraku poteče v štirih 
stopnjah, zaključi se pri nižji temperaturi kot v argonu. 
 









































Slika 16: Termogram oborine dobljene v sintezi C posnet v zraku. 
Do temperature 250°C poteka razpad podobno kot v argonu, pri višji temperaturi pa 
potekajo v zraku eksotermni procesi. Prva stopnja razpada se zaključi pri temperaturi 
350°C, podobno kot v argonu, le da je zmanjšanje mase manjše, 42,8%. Druga stopnja 
razpada se zaključi pri 480°C (12,9% zmanjšanje mase), tretja pri 628°C (14,3% 
zmanjšanje mase) in zadnja pri 640°C (zmanjšanje mase 6,2%).  
Celotno zmanjšanje mase v zraku je 76,2%. V zraku med razpadom najverjetneje 






Reakcije med železovim(III) kloridom heksahidratom in piridin-2-onom smo izvedli v 
različnih množinskih razmerjih reaktantov v etanolu, metanolu in acetonitrilu pri sobni 
temperaturi.  
V metanolu in acetonitrilu sta nastali raztopini, iz katerih nismo uspeli izolirati 
kristaliničnih produktov. Med izhlapevanjem topila je nastajala oljnata snov.  
Po reakcijah v etanolu z različnimi razmerji železovega(III) klorida heksahidrata in 
piridin-2-ona je nastala suspenzija, ki smo jo filtrirali. Iz filtratov v odprtih čašah smo v 
vseh poskusih izolirali kristale nove spojine [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl, ki so bili 
primerni za rentgensko strukturno analizo, a obstojni le krajši čas. Kristali so v raztopini 
na zraku v enem dnevu razpadli, tako je ostala le oljnata snov. Ugotovili smo, da se šest 
molekul piridin-2-ona prek karbonilnih kisikovih atomov oktaedrično koordinira na 
centralni železov(III) ion v kationu in štirje kloridni ioni tetraedrično na centralni 
železov(III) ion v anionu. Intramolekularni vodikovi vezi povezujeta dva para ligandov 
v kationu, intermolekularne vodikove vezi pa katione prek kloridnih ionov v verige. Z 
IR spektroskopijo in CHN analizo smo potrdili, da ima enako sestavo kot kristali tudi 
oborina, ki smo jo po filtraciji hranili v eksikatorju. Spojino [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl 
smo dobili tudi po prekristalizaciji oborine iz etanola ali acetonitrila.  
Termično analizo spojine [Fe(C5H5NO)6][FeCl4]2Cl smo izvedli v argonu in v zraku. 
Spojina je v argonu obstojna do temperature 135°C in v zraku do temperature 115°C. 
Vsi procesi, ki potekajo med razpadom v argonu, so endotermni, v zraku pa nad 
temperaturo 250°C potekajo eksotermni procesi. Razpad v argonu se zaključi pri 800°C 
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